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2-巯基烟酸氧钒(Ⅴ)配合物的合成与表征
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摘要:目的 合成新型有机羧酸氧钒配合物——— 2-巯基烟酸氧钒(Ⅴ)配合物。 方法 以 V2O5 、2-巯基烟酸
等为原料 , 采用水热法制备 ,以热重分析法 、红外光谱 、紫外光谱 、原子吸收光谱和质谱对其结构进行初
步确证。结果 合成产物为淡黄色结晶 ,其红外光谱图上有 3 093 ～ 2 879、1 566、1 683、 1 446、881cm-1等
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约 500℃,高温烧结 2h,即得红褐色的 V2O5粉末。
2.1.2　配合物合成　称取 2-巯基烟酸 20 g,置 250
mL洁净烧杯中 ,加入双蒸水 100 mL和氨水溶液适
量 ,加热搅拌使之溶解;趁热加入 V2O5 20 g,用适量
的氨水溶液调节 pH值约为 7.5;转移至三颈烧瓶
中 , 90 ℃水浴加热回流 6 h,用稀氨水溶液(2※100)
控制 pH值在 7.0 ～ 7.5范围内 ,反应过程中溶液呈
草绿色;反应结束后 ,趁热过滤 ,得澄清草绿色滤液
约 25 mL。将滤液转移至反应釜加盖密封 ,置 120
℃烘箱中烧结 10h。烧结完毕后 ,冷却至室温 ,取出
反应釜弃去上层清液 ,得淡黄色结晶产物 ,烘干 ,得
到结晶产物 ,得率为 30%。
2.2　2-巯基烟酸氧钒配合物的结构分析
2.2.1　热重分析　在 N2保护下 ,以 10 ℃/min的
升温速率 ,于 50 ～ 1 000 ℃范围内绘制样品的热重
曲线(见图 2)。由图 2可见:在 258 ℃出现 1个明
显的吸热峰 ,即配合物的熔点在该温度附近;配合物
出现了 2个失重过程 ,总失重值为 85.13%,第一阶
段在 258 ～ 570 ℃附近 ,失重值为 79.69%,推测是
有机物的热分解过程 ,第二阶段在 570 ～ 800 ℃附




2.2.2　红外光谱 　溴化钾压片法制备供试品 , IR
扫描得图谱见图 3。从图可见:3 100 ～ 3 000 cm
-1
处为吡啶环上 C—H的伸缩振动峰 ,与苯环的标准
图谱比较 ,波数发生明显的移动 ,振动峰约在 3 093













而尖锐的 V O特征峰 ,而在 539 cm
-1
处有 1个
V—O的反对称伸缩振动峰 ,由此可初步判断 V O
完整地保留下来 ,与有机羧酸发生了配位反应 ,形成
了氧与钒原子的配位键;在 2 560 cm
-1
附近未发现





0.05 g,置 50 mL容量瓶中 ,加水溶解 ,定容 ,备用。
以水为参比扫描得图谱(图 4):配合物的紫外光谱





电子构型 ,在晶体场内有 1个 d※d
宇称跃迁峰 ,约在 350 nm处有 1个很强的吸收峰 ,
是 π※π
×
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